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Abstract 

C22H3002, orthorhombic, space group P21212 ~, a = 
21.279 (4), b = 13.820 (3), c = 6.660 (2) A, Z = 4. 
The structure was solved by direct methods. Full- 
matrix least-squares refinement, with identical weights, 
converged at R = 0.050 and R w = 0.042 for all 2272 
observed reflexions. The structure of the title com- 
pound is compared with those of norethindrone and 
norgestrel. 

Introduction 

L'&ude de la structure cristalline du pr6sent st6ro'/de 
(RU1364) fait suite ~. celle de la nor&hindrone 
(Mornon, Lepicard & Delettr6, 1976) et s'ins6re dans 
le cadre de notre &ude g~n6rale sur les st6ro'ides 
progestog~nes. Un 6chantillon de RU1364 nous a &6 
confi6 par la Soci&6 Roussel-Uclaf.  Ce compos6 est 
d6crit par un brevet (Roussel-Uclaf,  1962). 

Les trois st6ro'ides nor&hindrone, norgestrel et 
RU1364 diff6rent uniquement les uns des autres par la 

* Conformations CristaUines d'Hormones St6ro'ides de Synth6se. 
XVI. Partie XV: Surcouf (1979c). 

0567-7408/80/061430-06501.00 

nature du substituant sur le C(13)/~ savoir respective- 
ment m&hyle, &hyle et propyle. Cette variation 
structurale s 'accompagne de variations sensibles du 
comportement biochimique de ces st~ro'ides (Raynaud,  
Philibert & Azadian-Boulanger, 1974). La structure 
cristalline du norgestrel est d6crite par ailleurs 
(DeAngelis, Doyne & Grob, 1975). 

D6termination de la structure et r~sultats 

Les structures cristallines de la nor&hindrone et du 
norgestrel sont isomorphes, celle de RU1364 sans &re 
isomorphe de celles-ci s'en rapproche beaucoup. Les 
param&res de maille pour ces trois composes sont 
respectivement de a = 20,80, b = 12,12, c = 6,54 .~,; 
a = 20,67, b = 12,80, c = 6,57 A; a = 21,28, b = 13,82, 
c = 6,66 A. 

Les mesures d'intensit~s ont 6t~ effectu+es sur 
diffractom&re Philips PW 1100 en utilisant la radiation 
Cu Ka. Seules les intensit+s ont +t+ mesur~es, le fond 
continu r+sultant d'une s~rie unique de mesures en 
fonction de 0. La structure de RU 1364 a &+ d&ermin6e 
sans difficult6 fi l 'aide du programme M U L T A N  (Main, 
Lessinger, Woolfson, Germain & Declercq, 1977). 
L'affinement a &6 effectu+ par moindres carr~s avec 
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Tableau  1. Param~tres atomiques et dcarts types 
(coordonndes des C, O x l04, des H × 103) 

La notation A ou B pour les atomes d'hydrog+ne se r6f6re & leur 
position a ou ft. Exception faite pour les atomes d'hydrog6ne de 
l'+thyl-18 pour lesquels la notation A, B, C est sans signification 
particuli6re. H(I 8C), H (18 D) sont les deux atomes d'hydrog6ne du 
C(18) respectivement places au-dessus du cycle C et du cycle D. 
Les atomes du groupe ~thynyle sont notes CETI et CET2, ceux de 
la chaine 6thyle en 18 sont not6s M(C 18) et P(C 18). 

x y z Beq/B (A 2) 

C(1) 786 (1) 6967 (2) 10259 (5) 4,7 (1) 
C(2) 1475 (2) 6760 (2) 10803 (5) 5,4 (2) 
C(3) 1875 (1) 7628 (2) 10422 (5) 4,8 (1) 
C(4) 1730 (1) 8165 (3) 8604 (5) 5,1 (1) 
C(5) 1224 (1) 7990 (3) 7459 (4) 4,6 (1) 
C(6) 1156 (1) 8466 (3) 5452 (5) 6,5 (2) 
C(7) 501 (1) 8890 (3) 5155 (4) 5,4 (2) 
C(8) -3  (1) 8130 (2) 5536 (4) 3,6 (1) 
C(9) 58 (1) 7751 (2) " 7703 (4) 3,3 (1) 
C(10) 717 (1) 7292 (2) 8049 (4) 4,1 (1) 
C(I 1) -479 (1) 7057 (2) 8238 (4) 3,7 (1) 
C(12) -1131 (I) 7512 (2) 7911 (4) 3,4 (I) 
C(13) -1201 (1) 7844 (2) 5723 (3) 3,1 (1) 
C(14) -661 (1) 8557 (2) 5265 (4) 3,2 (1) 
C(15) -838 (1) 8989 (2) 3212 (4) 4,0 (1) 
C(16) -1567 (1) 9024 (2) 3245 (4) 3,7 (1) 
C(17) -1770 (1) 8531 (2) 5252 (4) 3,3 (1) 
C(18) -1213 (1) 6985 (2) 4245 (4) 3,9 (1) 
M(C 18) -1619 (2) 6117 (2) 4786 (6) 5,6 (2) 
P(C 18) -1641 (2) 5390 (3) 3051 (8) 8,0 (2) 
CET1 -1848 (1) 9281 (2) 6836 (4) 3,8 (1) 
CET2 --1937 (1) 9878 (2) 8043 (5) 5,1 (2) 
0(3) 2310 (1) 7854 (2) 11514 (4) 6,1 (1) 
O(17) -2358 (1) 8070 (2) 4911 (3) 4,4 (1) 
H(2A) 152 (1) 652 (2) 1227 (6) 4,0 (8) 
H(2B) 165 (1) 619 (2) 1001 (6) 3,3 (8) 
H(4) 201 (1) 868 (2) 822 (5) 2,3 (8) 
H(6A) 145 (1) 899 (2) 534 (5) 4,7 (8) 
H(6B) 126 (2) 786 (3) 458 (7) 8,0 (2) 
H(TA) 43 (1) 955 (2) 608 (5) 3,5 (8) 
H(7B) 46 (1) 910 (2) 407 (5) 2,4 (6) 
H(8) 6 (1) 751 (2) 467 (4) 1,7 (6) 
n(9) 1 (1) 832 (2) 862 (3) 0,3 (4) 
H(10) 73 (1) 667 (2) 716 (4) 1,7 (6) 
H(11A) -44 (1) 685 (2) 962 (4) 0,5 (4) 
H(11B) -40 (1) 641 (2) 751 (4) 1,1 (5) 
H(12A) -147 (1) 706 (2) 832 (4) 1,6 (5) 
H(12B) -117 (1) 808 (2) 880 (4) 1,1 (5) 
H(14) -68 (1) 914 (2) 642 (5) 1,6 (7) 
H(15A) -65 (1) 967 (2) 310 (5) 2,5 (6) 
H(15B) --69 (1) 857 (2) 221 (4) 0,8 (5) 
H(16A) --173 (1) 971 (2) 311 (4) 1,8 (5) 
H(16B) -175 (1) 864 (2) 206 (4) 1,2 (5) 
H(18C) --77 (1) 676 (2) 401 (4) 0,9 (5) 
n(18O) -134 (I) 721 (2) 301 (4) 1,0 (5) 
H(MI8A) -209 (2) 642 (3) 499 (6) 5,7 (9) 
H(M18B) -151 (2) 584 (3) 613 (6) 4,8 (9) 
H(P18A) -123 (2) 518 (2) 297 (6) 4,0 (8) 
H(P18B) -194 (2) 482 (3) 341 (7) 6,1 (1) 
H(P18C) -176 (2) 575 (3) 148 (7) 8,8 (2) 
H(ET) -203 (1) 1033 (2) 883 (5) 3,2 (8) 
H(O17) -246 (1) 784 (2) 575 (5) 3,2 (8) 

matr ice  complete.  Les a tomes d 'hydrog~ne ont &6 
localis6s sur des s6ries 'difference'  et affin6s. Le lecteur 
t rouvera  darts l 'Appendice  une description de la 

m~thodologie utilis6e. Les param+tres  a tomiques  sont 
pr6sent6s Tableau 1.* 

La  conformat ion  g6n~rale de R U 1 3 6 4  est tr+s 
proche de celles observ6es pour  la nor6thindrone et le 
norgestrel.  La  Fig. 2(a,b) illustre cette conformat ion.  

Les Figs. l (a) ,  l (b)  et l(c) regroupent  les longueurs 
de liaisons, angles de valence et angles di+dres pour  
RU1364 .  Ces grandeurs  diff6rent peu de celles obser- 
v+es pour  la nor&hindrone  et le norgestrel.  Les 
pr6cisions obtenues pour  ces trois s tructures sont 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont +t+ d6pos+es au d6p6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 35117:13 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant ft.: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 
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1.532 
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C ( 1 8 ) r /  0(17) 

1 . 5 4 o ~  I TM, 1.42,/.0 H 
) "  1.53.'~ ' 1.57 / C(11) C(13) " ' r "  - -oc  i c(t 7q-.. 1,489 CET1 

1 . 6 3 3 ~  1.54:} /~.56;--~%j 16, 
C(1) C(9) C(14) C(16) " %  

1 538~..~54, J ~ 1 . 5 4 ,  A 1  539 j CET2 
C(2 " j  c( 10)" 1.55 s ~ ' , , , , ' f~  529 " " " ~ , ~  ' 55; ' 

' r  I "c(8)1 - c(15) 
1 . 4 9 3 ~  11.49, 11,52, 

C(3) _ C(51 C(7) : , , ~ ,454 f  ~ 1 . 4 9 8 ~  
0~,.21,  c--~1.34:} cc-,~6 1 52, 

0(3) 
(a) 

I . . . . . . . . . .  198.6 102.71--..~ ~' 
I I [109~'5"~,.. 

112.51111.5 1t4.3J103.9 106.0J 176.9~ 

[110.711 kel110.3 109.31111.1 
[ ~ ^1 C(18)- C(13)-C(14) 112.2 

1 2 2 . 6 1 1 1 5 ~ J  C(12)-C(13)--C(17) 116.4 
1 2 ~ ( 1 7 _ . . )  - CET1 111.4 

0(t-.-,.,.., v --. v C(16) ..C(17)-0(17) 107.7 

OH 

5~5 . +  --44 " 2 5 ~  

(c) 

Fig. 1. (a) Longueurs de liaisons (/~) (6 = 0,003/~); (b) angles de 
valence (o) (6 = 0,4°); (c) angles de torsion (o) (6 = 1,2°). 
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(a) (b) 
Fig. 2. Projections de la molecule (a) parall~lement h l'axe Ox du 

rep6re D (Mornon, Delettr6, Lepicard, Bally, Surcouf & Bondot, 
1977) et (b) paraU+lement h l'axe Oz du rep6re D. Les dessins ont 
&6 obtenus h l'aide du programme OR TEP, les ellipsoides 
d'agitation thermique &ant h 50% de probabilit& 

similaires. Les moyennes des valeurs absolues des 
differences entre grandeurs homologues sont sensible- 
merit 6gales aux ~carts types estim~s, a savoir 0,003 A 
et 0,4 ° pour les liaisons et les angles de valence ne 
faisant pas intervenir les atomes d'hydrog6ne et 0,05 A 
et 4 ° pour ces derniers. 

La moyenne des longueurs C - H  est pour RU1364 
de 1,00 A, celle des angles C - C - H  (Csp 3) de 109 ° et 
celle des angles H - C - H  de 106 °. 

Les principales differences entre nor6thindrone, 
norgestrel et RU1364 s'observent au niveau de la 
liaison C(5)-C(10) (respectivement de 1,503, 1,526 et 
1,499 A), de la liaison C E T I - C E T 2  (1,181, 1,187 et 
1,167 A) et de l'angle C(12)-C(13)-C(18)  (110,0, 
111,7, 112,1°). Cette derni6re variation est probable- 
ment la cons6quence de la substitution diff~rente de 
C(13). 

La chaine propyle poss6de une conformation com- 
pl6tement '~tendue' comme en t~moigne la Fig. 2(a,b). 
L'angle C(13) -C(18) -M(C 18) = 118 °, fort ~loign6 de 
la valeur standard est n~anmoins proche des valeurs 
observ6es par ailleurs pour les chaines 6thyles en 13: 

RU2323, mol6cules A et B, 116 ° (Delettr~, Mornon 
& Lepicard, 1975) 

RU2657, 116 ° (Mornon, Lepicard & Delettr~, 
1974) 

RU2732-6thanol, 117 ° (Lepicard, Delettr6 & Mor- 
non, 1977) 

RU2732, molecules A et B, 117 ° (Mornon, Lepicard 
& Bally, 1977) 

norgestrel, 116 ° (DeAngelis et al., 1975) 
m6thyl-18 oestradiol, 118 ° (Barrans, Courseille, 

Busetta & Precigoux, 1976) 
RU1475, 117, 116 ° (Mornon, Lepicard & Delettr6, 

1980a) 
RU2657 (2~me forme), 116, 118, 117 ° (Delettr~, 

Lepicard, Surcouf & Mornon, 1980) 
RU2323-tolu~ne, 118, 117 ° (Delettr~, Lepicard & 

Mornon, 1980a) 
RU2715, 115, 116, 117 ° (Mornon, Lepicard & 

Delettr~, 1980b) 

RU3714, 116 ° (Delettr~, Lepicard & Mornon, 
1980b) 

RU2732 (36me forme), 112, 115 ° (Mornon, 
Lepicard & Delettr6, 1980c) 

RU4841, 116 ° (r6sultat non publi6). 
Le groupe 17fl-OH est en orientation OH1 (Mornon, 
Delettr6, Lepicard, Bally, Surcouf & Bondot, 1977), 
rangle di6dre C(16)-C(17)-O(17)-H(O17)  vaut 
181 ° . 

La coh6sion cristalline est assur~e en particulier par 
deux liaisons hydrog~ne (Fig. 3) [O(17)(x,y,z)- 
n ( o 1 7 ) . . . o ( a ) ( ½ + x ,  - ~ - y ,  - 2 - z )  2,79 A, 
H(O17). . .O(3)  2,15 ,~, O(17)-H(O17) . . .O(3)  174°; 
CET2(x ,y , z ) -H(ET) . . .O(17)(½-  x, - 2  - y, -½ + z) 
3,44 A, CET2-H(ET) . . .O(17)  156°] et par deux 
contacts directionnels C - H . . . C - C  [C(16)(x,y,z)- 
H(16A). . .CET2(½--x,  - 2 - y ,  ½+z): H(16A). . .  
CET2 2,89 A, C(16) -H(16A) . . .CET2 122°; C E T 1 -  
C E T 2 . . .  H(16A) 108°; C(2)(x,y,z)--H(2B). . .  CET2- 
( -x ,  ½ + y , - ~ - z ) :  H(2B) . . .CET2 2,79 ,~, C(2) -  
H(2B) . . .CET2 164°; C E T 1 - C E T 2 . . . H ( 2 B )  85o]. 
L'6cart-type moyen sur les longueurs O . . .  O ou O . . .  C 
est de 0,012 A, celui sur les longueurs O . . . H  ou 
C . . .  H de 0,16 ,~, celui sur les angles de 5 o 

L'bnergie d'interaction intermolbculaire du type van 
der Waals calcul~e ~ l'aide des potentiels de Coiro, 
Giglio, Lucano & Puliti (1973) pour les contacts 
infbrieurs ~ 5,5 A est de -140  kJ mol-1 

Fig. 3. Projection de la structure selon l'axe c. 

t " 

/ . i  

Fig. 4. Conform+re h l'6tat libre (traits pleins) et conform6re 
exp+rimental cristallin (pointill+s) repr+sent6s dans le rep~re D. 



JEAN DELETTRE, JEAN-PAUL MORNON ET GENEVIEVE LEPICARD 1433 

D'autre part les diff6rences g6om&riques entre 
conform6re cristallin exp6rimental et conform6re 
l'6tat libre (estim6 par minimisation du conform6re 
cristallin ~t l'aide de la m6canique mol~culaire) (Delettr6 
& Mornon, 1980) sont faibles (cf. Fig. 4). Ce r6sultat 
est en accord avec l'assez grande rigidit6 des st6ro'ides 
du type c&o-3 A-4. 

Les auteurs remercient la Soci&6 Roussel-Uclaf et 
particuli6rement M R. Bucourt pour la fourniture d'un 
6chantillon RU1364 et M M. Hospital et ses coll6gues 
pour la communication de r6sultats avant publication. 

APPENDICE 
Conditions g6n6rales de mesures des intensit6s diffrac- 
t6es, de d6termlnation d'un mod61e initial, d'attinement 

et d'analyse des structures cdstallines de st6ro'/des 
6tudi6s par notre groupe (R. Bally, J. Delettr6, G. 

Lepicard, J. P. Mornon, E. Surcouf) 

notamment lorsque l'usage d'un tube capillaire est 
susceptible d'entrainer la pr6sence d'un fond continu 
inhomog6ne. 

Ddtermination de la structure 

Toutes les structures ont 6t6 d&ermin6es h raide des 
m6thodes directes par l'emploi des versions successives 
du programme M U L T A N  (Germain, Main & 
Woolfson, 1971) auxquelles nous avons apport6 cer- 
taines modifications. Ainsi, deux sous-programmes 
permettant une normalisation sp6ciale des facteurs de 
structures normalis~s 'E '  (sous-programme NOR TO) et 
une normalisation des relations de phases ind6pen- 
dantes (sous-programme N O R E L )  (Lepicard, 1978; 
Mornon et al., 1980b) ont 6t6 mis au point. Ces 
sous-programmes nous ont permis de @terminer la 
totalit6 des structures qui n'avaient pu l'&re par 
remploi du seul programme M U L  TAN. 

Mesures des intensitds diffractdes 

Les mesures sont effectu+es ~ l'aide d'un diffracto- 
m6tre automatique Philips PW 1100 avec mono- 
chromateur. Deux longueurs d'onde sont employ+es: 
soit Cu Ka, soit Mo Ka, avec un r6gime proche de 50 
kV, 20 mA. 

Pour des cristaux de petites taiiles (typiquement de 
volume inf+rieur ~. 0,03 mm 3) la longueur d'onde Cu Ka 
est pr~f6r~e. Pour les cristaux de grande taille (>0,1 
mm 3) Mo Ka est employee dans la mesure du possible. 
Entre ces deux limites l'une ou l'autre des longueurs 
d'onde est utilis6e. Notons que, quelque soit le tube 
utilis6 l'absorption reste n6gligeable. 

Les param6tres de maille sont affin6s h l'aide de 25 
r~flexions de forte intensit6 poss~dant des angles 0, 
homog+nes, voisins de 20 ° (Cu Ka). Trois r6flexions de 
r~f~rences sont mesur6es toutes les heures afin de 
contr61er la d~sorientation 6ventuelle du cristal et/ou sa 
d6gradation. 

Afin de r~duire consid6rablement le temps de 
mesure, une proc6dure particuli6re a 6t~ ~labor6e; elle 
consiste ~t int~grer chaque r6flexion sur son volume 
angulaire estim6 et ~t ne pas mesurer les fonds continus 
qui lui sont adjacents. Une estimation de ceux-ci est 
obtenue, par ailleurs, ~ raide d'une s~rie unique de 
mesures effectu~es en fonction de rangle 0. De 
nombreux essais de contr61e ont montr~ que la 
precision ainsi obtenue est identique b. celle issue d'une 
mesure traditionnelle r6flexion-fond. Par exemple, pour 
le st6ro'ide RU3714 (Delettr6, Lepicard & Mornon, 
1980b), les mesures effectu~es sur le m~me cristal 
successivement ~, l'aide des deux m6thodes conduisent 
strictement au m~me affinement final: R = 0,035, R w = 
0,032. 

Cependant, dans un petit nombre de cas, les mesures 
ont 6t6 effectu6es h l'aide de la procedure 'step-scan' 

Affinement 

Une version locale du programme O R F L S  (Busing, 
Martin & Levy, 1962), largement modifi~e: programme 
A F F I N E  (R. Bally, J. P. Mornon & J. Delettr~, non 
publiC) a ~t~ utilis6e. Tousles affinements ont donc ~t~ 
effectu~s en matrice complete en utilisant l'approxi- 
mation des facteurs d'agitation thermique anisotrope 
pour les atomes de type C, O, S etc.: fill = (Ba2)/4, 
/612 = (Bab cos 7)/4, etc., intervenant dans le calcul des 
facteurs de structure de la faqon suivante: T = 
exp [-(hEfl~ + k2f122 + 12fl33 + 2hkfl~2 + 2hlfl~3 + 
2klflE3)]. Les atomes d'hydrog+ne sont rep6r6s sur des 
s6ries 'difference' apr+s affinement des atomes 'lourds' 
(coordonn6es et agitation thermique anisotrope), 
typiquement au stade R ~ 0,09. 

La position des atomes d'hydrog+ne est obtenue 
automatiquement ~ l'aide d'une version locale modifi6e 
du programme de 'Fourier et recherche de pics' de la 
chaine M U L  TAN. Les atomes d'hydrog~ne ~ventuelle- 
ment manquants sont alors calcul+s en position 
th6orique par rapport au squelette mol6culaire. La 
position 'th+orique estim~e' des atomes d'hydrog~ne 
des fonctions OH, si l'existence d'un contact O . . . X  
montre la pr6sence d'une liaison hydrog6ne, est 
consid+r~e comme devant ~tre la position rendant 
maximum l'angle O - H . . . X  par rotation du groupe 
OH autour de la liaison C - O  avec les caract+ristiques 
( O - H  0,99 A; C - O - H  113°), l'+tude des liaisons 
hydrog+ne rencontr6es dans les st6roi'des nous ayant 
montr+ la grande stabilit+ de ces constantes. 

De mani+re g+n+rale, l'affinement de ces atomes se 
trouve justifi~ d'une part par une d6croissance tr+s 
significative des indices d'accord R et R wet d'autre part 
(et surtout) par la coherence de leurs caract+ristiques 
g+om~triques et thermiques. Typiquement, les lon- 
gueurs des liaisons C - H  se situent aux environs de 
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Fig. 5. Exemples typiques de correlation entre B ~quivalents des 
atomes de carbone et B affin6s des atomes d'hydrog~ne qui leurs 
sont li6s pour dix structures cristallines de st6ro'fdes. L'6chelle des 
facteurs thermiques et la num6rotation (standard) des atomes de 
carbone sont indiqu6es sur la figure ainsi que les num6ros des 
atomes n'intervenant qu'occasionneUement. A gauche, de haut en 
bas se trouve: RU4841 (non publi6), R = 3,4%; RU3714 
(Delettr6 et al., 1980b), R = 3,5%; RU1364 (le pr6sent travail); 
RU27987 (Raynaud, Brown, Coussedi6re, Pottier, Delettr6 & 
Mornon, 1979), R = 5,0%; nor6thindrone (Mornon et al., 1976), 
R = 4%. A droite, de haut en bas se trouve: RU22454 (Surcouf, 
1979a), R = 5,1%; le st~ro'ide di6thynyl-2fl,16fl dihydroxy- 
2a,16a A-nor-androstane-5a ( '2-16')  (Mornon, Lepicard, 
Delettr6, Brassy & Bally, 1980), R = 3,3%; le st6ro'ide 'EEME':  
complexe &hynyloestradiol-m6thanol (Lepicard, Mornon & 
Delettr6, 1980), R = 3,5%; RU22479 (Surcouf, 1979b), R = 
5,5%, mol6cules A et B. 

0,99/k et les facteurs B fi un niveau inf6rieur d'environ 
2 A. 2 par rapport/l celui de l'atome porteur. L'ensemble 
de ces caract~ristiques est report~ dans le Tableau 2 et 
sur la Fig. 5. 

Analyse des caract&istiques gdomdtriques des 
moldcules et de l'organisation cristalline 

Cette &ude est effectu6e automatiquement ~. l'aide 
d'un programme local (CANDIDE, R. Bally). Ce 
programme permet: le calcul des longueurs de liaison, 

Tableau 2. Les caractdristiques des liaisons C--H 

(a) Quelques constantes g6om6triques concernant les atomes d'hydrog6ne 
observ6s et affin6s 

Structure ( C - H )  o ( C - C - H )  o ( H - C - H )  o 

Nor6thindrone 0,99/k 0,05/k 110 ° 3 o 105 o 2 ° 
RU 1364 1,00 0,08 109 3 106 5 
RU3097 1,03 0,07 1 l0 3 105 4 
RU3714 1,01 0,03 110 3 107 4 
RU2068 1,00 0,09 110 3 105 3 
U10997 0,96 0,07 109 3 106 6 
'2-16' 1,00 0,03 I l0 4 105 2 
RU4841 0,98 0,05 110 3 107 4 
RU5098 0,97 0,05 110 3 106 4 
RU27987 1,00 0,04 110 3 106 4 

tl,00 0,07 110 5 106 7 
SC5233 ~0,98 0,06 1 l0 5 105 4 
RU2999 /0,96 0,06 110 3 107 5 

(orthorhombique) ~0,98 0,06 110 4 107 7 
Les moyennes des moyennes sur 31 molecules s'~tablissent fi: ( C - H )  
0,99 /k, o = 0,02 A; ( C - C - H )  110,0% o = 1,0°; ( H - C - H )  105,5 °, 
o =  1,5 °. 

(b) Moyennes particuli~res sur H(8) et H(14) calcul6es a partir de 14 
mol6cules (en A, deg et A 2) 

C(8)-H(8) o C(7)-C(8)-H(8) a C(9)-C(8)-H(8) a 

1,00 0,04 107,4 2,1 108,2 2,2 

C(14)-C(8)-H(8) o B a 

109,2 1,5 0,7 0,9 

C(14)-H(14) a C(8)-C(14)-H(14) o C(13)-C(14)-H(14) a 

1,00 0,05 107,2 1,8 106,0 1,7 

C(15)-C(14)-H(14) a B o 

106,0 2,2 0,4 0,6 

des angles de valence, des angles di6dres, des contacts 
intra- et intermol6culaires; le dessin sur imprimante de 
projections mol6culaires selon les directions souhait6es, 
de projections de maille; l'analyse automatique des 
liaisons hydrog~ne; le complbment d'atomes d'hydro- 
g~ne manquants; le calcul de l'6nergie intermol~culaire 
li6e aux interactions de type van der Waals. 

Illustrations pour publications 

Elles sont effectu6es fi l'aide du programme OR TEP 
(Johnson, 1965). La representation des ellipso'ides 
d'agitation thermique est donn~e pour une probabilit6 
de presence de 50%. 
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Abstract 

5,10-Dihydro-5,10-dimethylphenaziniumyl 7,7,8,8- 
tetracyano-p-quinodimethanide (M2P-TCNQ) can be 
doped chemically with neutral phenazine (P). We 
investigated single crystals of a phase with com- 
position Po.4(M2P)o.6TCNQ, i.e. (C 12HaN2)o.4- 
(C 14HI4N2)o_.6(C 12H4N4) , C25.2 n15.6N6, M r = 402.44, 
triclinic, P1, a = 3.843 (3), b = 7.730(6),  c = 
16.028 (11) A, a -- 91.93 (6), fl = 93.56 (6), y = 
94.57 (5) ° , V = 4 7 3  A 3 , Z =  1, d c =  1.41 Mg m -3. The 
structure was solved by direct methods and refined by 
least squares to R = 0.073 for 704 independent 
diffractometer data. The structure consists of seg- 
regated regular stacks of TCNQ and of dimethyl- 

0567-7408/80/061435-06501.00 

phenazine doped with 40% phenazine. Interplanar 
distances are 3.26 (1) A, in the TCNQ and 3.44 (1) A 
in the M2P stacks. The structure, the EPR data between 
100 and 380 K and the electrical conductivity at room 
temperature are all very similar to those of N M P -  
TCNQ. 

Introduction 

The structure and properties of the one-dimensional 
organic metal 5-methylphenazinium-TCNQ (NMP-  
TCNQ) are exceptional in the class of 1:1 charge- 
transfer complexes of heterocyclic donors with TCNQ 
(Keller, Moroni, N6the, Seifried & Werner, 1979; 
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